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% Varf ahren zur Harstattung staobarmar anorgatiiachar Plgmentgrenulate mit engar Komverteilung 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Verfahren 
2ur Hersteilung von staubarmen flleOfahigen Pigmentgranula- 
ten mit enger Komverteilung ohne Uberkomanteil durch 
Aufgranulterung von Pigmentmiridemittelmischungon und 
anschheSende ZerWeinerung beim Siebevorgang. Weiterhtn 
betrim diese Erfindung die Verwendung der so hergesteHten 
Plgmentgranulate zur £infarbung von Kunststoften. 
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-en tanspruche 

Verfahran zur Herstellung staubarmer, flieBfahiger 
gut dispergierbarer anorganischer Pigmentgranulate 
mit engem KorngroBenspektrum durch Granulierung von 
Pignent/Bindemittel-Gemischen unter Warmezufuhr und 
artschlie3 a nde m Siebevorgang, dadurch gekennzeichnet, 
dafi der Siebevorgang gleichzeitig eine Zerkleinerung 
der iiber dem KorngroBenspektrum liegenden Granulate 
beinhaltet. 

Verfahren gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , 
da3 der Siebevorgang auf einem Schwingsieb durch- 
gefuhrt wird. 

Verfahren gemSB einem der Anspriiche 1 oder 2, da- 
durch gekennzeichnet, daB der Siebevorgang unter 
Zuhilfenahme von Siebhilfen erfolgt. 

Verfahren gemaB einem der Ansprtiche 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, daB der Siebevorgang am noch nicht 
vollig abgekuhltan Pigmentgranulat vorgenommen wird. 

Verfahren g.-m!i£ einem der Anspriiche 1 bis 4, da- 
durch gekennzcich.net, daB als Pigmente Cadmiumpig- 
nu.-r.te und oxidische Pigmente wie Ti0 2 , Rutil- und 
Spinellphasen sowie Chromoxid eingesetzt werden. 

Veruendung der gemaB einem der Ansprtiche 1 bis 5 
hergestellten Pigmentgranulate zur EinfSrbung von 
Xunststcffc-n . 
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Verfahren zur Herstellung staubarmer anorganischer Pigment- 
granulate mit enger Kornverteilung 

Die vcrliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Her- 
stellurg von staubarmen flieBfahigen Pigmentgranulaten 
mit enger Kornverteilung ohne Oberkornanteil durch Auf- 
baugranulierung von Pigment/Bindemittel-Mischungen und 
anschlieSende Zerkleinerung beim Siebevorgang. 

Die Granulierung von trockenen Pigment/Bindemittel-Mi- 
schungen bei erh5hter Temperatur (ca. 100-150*0 in Mi- 
schern und rotierenden Aggregaten wird in den DOS 
1 542 058, 1 642 990 und 1 792 145 beschrieben. Bei Ver- 
vendung wachsartiger , polymerer Granulierhilf smittel 
wie Fettsaureestern, Polyethylenglykole stern u.v.a. in 
Mengen bis zu 2C Gew.-% werden dabei Granulate von 0,5 
bis 5 nm Korndurchmesser erhalten. 

Gemafl der DOS 2 836 059 werden trockene Mischungen von 
C-dmiu-jpigmenten und wachsartigen Polymeren (bis zu 30 
Sew.-V. bei Temperaturen bis zu 200»C in rotierenden 
Trommeln aufgerollt und Granulate von 0 , 1 bis 5 mm Korn- 
durchm-isser gebildet. 

Die eu^opiiischen Patentanmeldung 0 008 083 
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beschreibt die Herstellung von Pigmentgranulaten durch 
therraische Roilgranulierung von Pigment/Bindemittel- 
Mischungen bei Tempera turen zwischen 30 und 200 °C in be- 
heizten Granuliertrommeln , Taumeltrocknern Oder auf 
Drehtellern. Die Granulatausbeuten der Kornfraktion 
0,1 bis 2,00 mm liegen dabei zwischen 78 und 92 %. 

Bei der Aufbaugranulierung in Drehrohren, Trommeln oder 
auf dea; Drehteller wird ein mehr oder weniger breites 
Komspektrum zwischen 0,1 und 5 mm Durchmesser erhalten , 
dessen Verteilung innerhalb dieser Fraktion von der Art 
und Menc,e des Bindemittels sowie von Pigmenteigenschaf ten 
wie Teilchengr6fie und Oberf ISchenbeschaf f enheit abhangt. 
UnregelmaBiges Uberkorn muB abgetrennt, gemahlen u..a er- 
neut der Granulierung zugefuhrt werden. 

Granulate mit einer engen Korn verteilung sind nach den 
genannten Verfahren nur in relativ geringen Ausbeuten 
(ca. 30 bis 50 %) zu erhalten. 

Pigmentgranulate mit enger Kornverteilung haben aber 
gegeniiber heterogen zusammengese tzten Granulaten deut- 
liche anwendungstechnische Vorteile. Sie sind beispiels- 
weiss v/eniger empfindlich gegeniiber mechanischen Bean- 
spruchungen wie Druck und Abrieb beim Transport oder 
der Lagerung; sie lassen sich besser dosieren und so- 
mit besser in Kunststof f e oder andere Bindemittelsysteme 
einarbeiten. 

Die Aufgabe der vorliegenden Erf indung ist es, ein Ver- 
fahren zur Verfugung zu stellen, das die Herstellung 
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vcn kugelformigen flieBfahigen gut dispergierbaren 
Pigmentgranulaten mit enger Kornverteilung in hoher 
Ausbeute und ohne Uberkornanteil ermoglicht. 

Uberraschenderweise wurde nun ein Verfahren zur Her- 
stellung staubarmer, flieBfahiger gut dispergierbarer 
anorganischer Pigmentgranulate mit engero KorngroBen- 
spektrum gefunden, durch Granulierung von Pigment /Binde- 
mittel-Gemischen unter WSrmezufuhr und anschlieBendem 
Siebvorgang, wobei der Siebevorgang gleichzeitig eine 
Zerklainerung der fiber dem KorngrSBenspektrum liegenden 
Granulate beinhaltet. 

Wenn der Siebevorgang auf einem Schwingsieb durchge- 
ffihrt wird, sind besoAders enge Kornverteilung erziel- 
bar. So kann eine durch thermische Rollgranulierung her- 
gestellte Granulatcharge (Kornverteilung zwischen 0,1 
nun und 3,5 mm ca. 70-90 %) in Granulate Oberffihrt wer- 
den, die zu mehr als 80 % eine Kornverteilung von 0,1 
bis C,G ram aufweisen, wenn die Zerkleinerung auf einem 
Schwingsieb der MW (Maschenweite) 0,6 mm durchgeffihrt 
wird. Eai der Zerkleinerung auf dem Schwingsieb erhSht 
sich car Feinantell ( 0 , 1 mm) nur unwesentlich , wahrend 
Granulate Tait einem fiber der Maschenweite des Siebes 
liegenden Durchmesser nicht erhalten werden. 

Zur Ee-stellung der Ausgangsgranulate werden fein ge- 
pulverte anorganische Pigmente (z.B. Cr^, Ti0 2 , Rutil- 
ur.d Spinellphasen oder Cadmiumpigroente) in geeigneten 
Mischaggregaten mit fein gemahlenen wachsartigen , poly- 
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meren Bindemitteln im trockenen Zustand intensiv ge - 
mischt und diese Mischungen in rotierenden, beheizbaren 
Aggregaten (Trommel, Drehrohr, Drehteller) bei Tempera - 
taren zwischen 50 und 200 °c granuliert. Als Granulier- 
hilfsmittel sind Polyether und Polyethylenglykole der 
allgemeinen Zusammensetzung 

R — R R R 

HO-H 2 C-H6-0-fH 2 C-6H-0^ (^-CH-O^ CH 2 -CH-OH 

<R = H und CH 3 ) mit Kolekulargewichten von 1000 bis 
30 000 und Erweichungstemperaturen zwischen 35 und 80 °C 
am geeignetsten, wobei Mengen zwischen 1 und 15 Ge -% 
varwendet werden. Es ist von Vorteil, die wachsartigen 
Bindemittel als feinteilige Pulver einzusetzen, urn bei 
der Mischung eine moglichst hoinogene Verteilung im 
Pigment zu erreichen. Die Granulierung sollte bei Tem- 
peraturen erfolgen, bei denen die Bindemittel in fliissi- 
ger Form vorliegen (bevorzugt zwischen 75 und 150°C) . 

Bescnders gute Resultate in bezug auf die Kornverteilung 
una die Granulatform werden erreicht, wenn der Siebe- 
vorgang bei Temperaturen zwischen Raumtemperatur und der 
Erweichungstemperatur der Bindemittel erfolgt. 

Im FalJa der Cd-Pigmente werden kugelf6rmige Granulate 
in Ausbeuten von 85 + 5 % mit einer relativ breiten 
Korngrofienverteilung zwischen 0 , 1 und 2 mm erhalten, 
w«ia die genannten wachsartigen Granulierhilf smittel in 
2-tengen von 1 bis 15 Gew.-% (bevorzugt 3 bis 10 Gew -%) 
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zugesetzt werden sowie in 10- bzw. 60 1-Trommeln granu- 
iiert wird (s. Beispiele 1-4). Die noch warme (40 - 
6G°C) Granulatcharge (einschlieBlicb Fein- und Groman- 
teil) wird auf ein Schwingsieb <MW 0,6 nun, gegeben und 
mit zylindrischen Siebhilfen aus Hartgummi oder Keramxk 
unter Vibration duroh das Sieb erdriickt. Hierbei werden 
die Granulate mit mehr als 0,6 nun Korndurchmesser so- 
vie z.T. unregelmaBiges Uberkorn in ein fast kugelformx- 
9££ Granulat mit einer engen Kornverteilung zwischen 0,1 
und 0,6 nun iiberfiihrt. 

Es ist nicht zweckmaBig Siebe mit Maschenweiten von klei- 
ner als 0,1 nun einzsetzen, da feinere Pigmentgranulate 
zu erhohtar staubentwicklung neigen. 

Di~ Knge des erzielbaren KorngrdBenspektrums ist ab- 
hangig vom eingesetzten Pigmenttyp, der Bindemittelart 
»nd -nenae, der Art und Maschenweite des Siebes sowxe 
dsr G-anulattemperatur beim Siebevorgang. Bei hoheren 
Cranuiat-emperaturen sind engere KorngroBenspektren zu 
e-ie^n, vohingegen bei einer Zerkleinerung bei nxedrx- 
gen Te:a?eraturen (z.B. Raumtemperatur ) mit einem hoheren 
Fain?-nr:sll zu rechnen ist. 

Der Feinanteil wird durch den Siebevorgang bei erhohter 
GranaLatteorperatur nur unwesentlich erhoht durch den 
Al>rieb beim SiebeprozeB. 

Die ger.aB dieser Erf indung erhaltenen Granulate sind be- 
sonders zur Einfarbung von Kunststoffen wie z.B. PE, ABS 
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Oder PP geeignet* Die Dispergierbarkeit ist mit nicht- 
granulierten, pulverformigen Pigmenten vergleichbar ; bei 
enigen Pigmentgranulaten wurde gegeniiber den Pulvern 
sogar eine Verbesserung der Einarbeitbarkeit festge- 
5 stellt. 

Nachfolgend wird die Erfindung beispielhaft erlautert. 
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Beispiel 1 



a. 2,2 kg eines roten Cd-Sulf oselenides warden mt 
3,5 Gew.-% fein gemahlenem Polyethylenglykol (MG 
~ 12 500) 15 min in einem Eirich-Mischer intensxv 
5 gemischt, uber ein. Sieb mit 1 mm Maschenweite ge- 

•^eben und in einen TO 1-Rundkolben gefullt. Die 
Granulierung erfolgte bei Tempera turen von 125 ± 
5°C (thermostatisiertes Olbad) im waagerecht ro- 
tierenden Rundkolben bei 4 0 Upm. Nach 1 h Granu- 
10 lierzeit wurde auf ca. 30 «C abkuhlen lassen und 

eine Siebanalyse. durchgef uhrt . 89 % der kugel- 
fo-migen Granulate lagen im KorngrSBenbereich 
0 1 - 2 mm (ca. 49 % zwischen 0,1 und 0,6 mm) 
ca. 8 % unterhalb 0,1 mm und etwa 1 % oberhalb 
j 5 von 2 mm . 

b Eine zweite Pigment indemittelcharge wurde ent- 
sprechend a. granuliert und warm (ca. 50 - 60 C) 
aurch ein Schwingsieb mit der Maschenweite 0,6 
m* unter Verwendung von keramischen Siebhilfen 
^0 gedruckt. Es bildeten sich gleichmaBig wiirfel- 

fSrmige Granulate mit ca. 8 5 % Ausbeute der Korn- 
fraktion 0,1 - 0,6 mm. Der Feinanteil ( < 0 , 1 mm) 
lag im Bereich von 10 - 12 %, Uberkorn ( > 0 ,6 mm) 
war nicht mehr vorhanden. 



23 3eicr>iel 2 



a . 



1 5 kg eines roten Cd-Sulf oselenides warden mit 5 
C-ev.-% eines f eingemahlenen Polyethers (MG-5500) 
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enc«prech»nd Beispiel la. gemischt und granuliert 
-r^anc c ,r S:,banalyse lagan 91 % der Granulate 
in Komberelch zwischen 0,1 und 2 mm (ca 

5, % Ziehen 0,1 und 0,6 nun), , , lagen 0ber \ ^ 

b- Ei,e zweitc Pigmantbindemittelcharge wurde ent- 

sp:;,chend a. granuliert und warm durch ein Schwing- 

d ° r Ma ~^.woite 0,6 mm mit den Siebhilfen 
ge- t uclct. Granulatausbeute der Fraktion 0,1 bis 

~ bof.-ug c & . £6 %, i/berkornanteile waren nicht 
raehr vorhanden. 

Beispjel 3 

*- 1,5 kg eines gelben Cd-Sulfides warden mit 9 Gew -% 

t61n SF»«Ai«nen Polyethylenglykols (M G - 2S 000) 
in oaner, Eirich-Mischer homogenisiert und in 

::r^°:^ clben 1 h bei 175 - s ° c «^ rt . Nach 

I. , -b ^ ulA « £uf wurde gesiebt und eine Granulat- 
'T? Ct3 V ° r - Ca ' 85 * dsr Kornfraktion 0,1 - 2 mm 
er^ten. Der Kornanteil > 2 mm betrug etwa 1 %. 

- 21a. „it, Pigmentbindemittelmischung wurde bei ver- 

Bedingungen granuliert und das gesa^te 
<-r^l*t «ra {50 - 60 •« durch ein Schwingsieb mit 
-Sascher.weite 0,6 mm gedruckt. Als Ausbeute wur- 
c«a ,Q « cer Kornfraktion 0,1 - 0 , 6 mm ohne Ober- 
KOrr.ant*ii3 ( > C,6 mm) erhalten. 
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■5 - g c'nss orangen Cd-Sulf oselenides warden mit 5 Gew.- 
- f-n cenahlenem Polyethylenglykol (MG-12 500) in ei- 

L3dlge-*isbher intensiv gemischt (15 min) und die 
l-.SBCca-.'.e Mischung in einer elektrisch beheizten, 
w.-iVeht rotierenden 60 1 -Me tall trommel bei 125 + 
■ib-C ur.d 30 Upm granuliert. Nach SO min Granulierdauer 
•.--rd2 suf ca. 50 bis 60 °C abgekiihlt und 2 kg des ge- 
^ntl. .^Granulates zur Siebanalyse entnommen. Die Haupt- 
-0 n-><"- <r-rde warm auf ein Schwingsieb mit Siebhilfe 

.-r-cebon -itd unter Vibration durch da* Sieb mit 0,6 mm 
^.r.':r.h :ito gedruckt. Es wurden ca. 75 % Granulat 
dir r.-..i:i>iiv 0,1 bis 0,6 mm orhalten. 

D'c £:,^ = nalyse vcr der Zerkleinerung auf dem Schwing- 
... \ ,^ >. L . :: ferte c-ins Granulatzusaramensetzung von ca. 81 % 
^clioi'V,! und 2 mir., mit 48 % zwischen 0,1 und 0,6 mm 
scvic- 2 - 3 % grc-Ber 2 mm- 
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•-0 «■-* eunes orangen Cd-Sulf oselenides wurden mit 5 Gew. 
"Tie J c^Hlea*-* Polyethylenglykol (HG ~ 12 500) in ei- 
ner. JUal**-:..ischer 15 min gemischt und in einer waage- 

q _.?. a .jeir.-en Metr.il trommel vor 2500 1 Volumen bei 
125*+ 'I'C und 10 Up* 75 min granuliert. Die gesamte 
^-.--n^ouC^args wurde vrarm (50 - 60 °C) durch ein Vi- 

r„ il - 5J -.ieb '.KH 0,5 mm) mit Siebhilfe (Hartgummi- oder 
Kcrl-ai. kSrper) gedruckt und etwa 80 % kugelf ormiges 
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Srartaltt von 0,1 bis 0,6 mm ohne Uberkornan telle erhalten. 

I>i* Siebanalyse yor der Zerkleinerung auf dem Vibrations- 
siec lisferta ein breites Kornspektrum zwischen 0,1 und 
?,5 aa %i £.o«rie einige Prozent unregelmaBiges 

Cberkorn groBer 3,5 mm. 

a i s p iel 6 

15 kg esner ockergelben Cr-Rutilnischphase wurden mit ^ 

5 wev.-t Polyethylenglyil (gemahlen, MG~ 12 500) in 

eiivsa L3dige-Mischer gamischt und 90 min in einer 

K*agar*ci,t rotisreriSen 60 1 -Me tall trommel (ca. 30 r~vn) 

be-:: 125 + is °C granuliert. Die gesamte Granulatcharge 

vu^e -.rarm (50 - 60*C) durch eine Vibrationssieb (MW 

0,3 mm) gedriickt und ca. 83 % kugelf Srmiges Granulat 

dsr Scrafraktion 0,1 bis 0,6 mm erhalten. Oberkorn- 

ar. telle (>C,£ mm) waren nicht mehr vorhanden. Vor der 

Zerklei.i-rung auf dem Sieb war das Granulat heterogen 

aus-iv.-gos.atzi ( 5 * C , 1 - 2 mm, 3 % / 2 mm) . 
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2 kg eL-.er ockergelben Cr-Rutilmischphase wurden mit 
3,5 C8W.-4 Polyethyienglykol (fein gemahlen, MG~20 000) 
ir. einen J.Sdige-aischer gemischt und 60 min in einem 
^.wjracht rotierenden 10 1-Rundkolben (ca. 40 Opm) bei 
1 5 J + 5-C granuliert. Oie noch warme Granulatcharge 
:tc.qc- d_rch ein Vibrationssieb (MW 0,6 mm) gedriickt und 
ca. o, S ::ugelfbrmicc£, Granulat der KomgroBen 0,1 - 0,6 
:-rr. ofc.-ie Cberkom&ntsile erhalten. 



